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Verfahren zur Herstellung von r4,N-Dimethyiperyien-3,4,9,10-tetracarbonsaurediimid In 



transparenter Pigmentfbnm 

(57) Die Erfindung belriffl ein Verfahren zut Herstel- 
lung von N,N*-Dirnethyl-perylen-3,4.9.1C)-tetracart)or>- 
saurediimid unter Anwendung der Reaiction von 
Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauredlanhydrid mil Mono- 
methylamin. dadurch gekeririzeichnet, daB man pro Mol 
Perylen-3,4,9.10- tetracarbonsSuredianhydrid die mlr>- 
destens 2-fech molare Menge Monomethyiamln und 
eine rrtndestens 3^che Gewichtsmenge Wasser, 
bezogen auf das Gewicht des DIanhydrids, einsetzt» die 
ReakMon bei einer Temperatur von 50 bis 200 *C durch- 
fuhrt, nicht umgesetztes Monomethyiamln abdestllliert, 
das ertialtene Rohpigment In einem flussigen. wSBrigen 
Oder wattrig-organischen Medium auf einer Ruhrwerlcs- 
lojgelmQhle, die mil einer Leislungsdichte von mehr als 
1^ IcW pro liter Mahlraum und einer Ruhrwertcsum- 
fangsgeschwindigkeit von mehr als 12 m/s betrieben 
wird, unter der Einwirkung von Mahlkorpem vom Durch- 
messer glelch oder klelner als 0.9 mm naBvermahlt und 
das erhaltene Pigment isdiert; mit der MaBgabe, daB 
zu einem beliebigen ZeitpunW des Verfahrens. spate- 
stens jedoch wahrend der NaBmahiung. ein oder 
mehrere Zusatzstoffe aus der Gruppe der Pigmentdi- 
spergatoren und Tenslde zugegeben warden. 
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auteEchthenenJr«besondereguteWettere(*i1h*.vefl8i^^ /nimelhylperylimid) wird ate organisc^es Rot- Oder 

Se DE-B-21 53 087 (GB-A-I 370 433) "^'"f ^ii^ KoLatralionen des Dianhydrids gear- 

2St WW. Die bei der Kondensation erhallenen ^''^'^^^'^Jg^Xndem emeulen Tnx*nen in die fertge 
Snach dutch eine intensive Mahl- und Knetop«^bon "^^^ "^^^X^. v«shalb grofie Mengen an Abwasser 
pS«Xm uberfOhrt. Nach jeder Verfahrensshife '^''fJ^^Z^XTp^'r^l clas IQr den EInsatz In MetaBlo- 
eSSS-DasVbrtahrenilefertJedochtelntran^rent^m^^^^ 

Rgn^rten, durch Kondensation von ^^''^J'^^^^ dun*, RItraBon der Pigmentsuspenson 
wlige Monomethylamin. Das OberschOssige ^""""^^SJ^^^n Die Rtoatlon der methylam»nhal1igen Sus- 
Sjnd der Muttertauge n« Wasserdampf J^^^c^ruchsbela^ kein Monomethylamin in 

berenet emebiiche t^^tl'^l^na^^ ™^ ^'"^ °^ 
tfeUmwettgelangendarf-FOrdleAufart^ltunBd^^^ 

anlMs bereitgestellt-v^en. JransparentB_Pigrnent e » . bekannt Bei diesem 

"SSS ^SeP-A-0208 266 ist die Hersteiyng ^^^^^t^ xSi^von v^ger als 0.04 jun 

KiLn'^^^nte^ges.troc^n^ Dlme^^^ ^ ^Hislerenden- 

. .egen^^rteinesorga^s^en U^^m^ ^ 



35 



40 



lOOoS^ieEP-A43 088 392beschreiMe.nVe^renzurH^ Monomethylamin. Das uberechW 

« Pigmentdispergatorenzugesetrtwerden. ^ . . _ H^^eBung von N.N'-Dimethyts>eryten-3.4.9.1CHetr^ 
[oSlO] Gegenstand der Erfindung ist «n ^erfahien zurHeret« u^^ ^^^^^ Monomethylamin. 

iSiiimid unter Anwendung der ^^^^'^'^^'i^Zsaure^.^^^^^ 

dadurch gekennzeichnet daB man pro ^' ^^^g^^;! G^^cSme Wasser. bezogen auf das Ge^^ncht des Dianhy- 
Menge Monomethylamin und eine •""•f*"^^** ^c^bS'C dum^^^^ nicht umgesetztes Monomethylamin 
so drids einsetzt. die Reaction ^ .^^^^J'"^":^^ SlSgen oderv^lirig^rganischen Medium auf 

abdestilliert. das erhaltene Rohpigment 5 pm Liter Mahlraum uruJ einer RQhn^erteumfan^ 



t 
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mm Vorzugsweise Wirt das erfindungsgemaOe Verfahren unter Verwendung der5-b.s 12-fachen Gewachtsmen^ 
ser SSTdere mH der 6- bis 9-fachen Gewichtsmenge Wasser. bezogen auf Gewicht des D.anhydnds. 
Se«^^™g^eise wird eine 3- bis 10-fach molare Menge. insbesondere 3- bis 6^^ molare Menge Mon^ 
SaXro Mo?Dlanhydrid eingesetzt. Das Monomethyiamln wirt vom.gswelse In wSiriger Losung zugegeben. 
kamaberauchgaslBnrtgeingeleltBt warden. . 
r00131 Die Zugabe des Monomelhytamins eriolgt rweckmaBlgarweise bei dner Temperarturj^^ 
S^lat ^^20 und 60-C. Die Umsetzung des Dianhydrids rrtt Monomethytemin erfolgt be. e,ner Tempera^ 
SSS^ToO-C vorzugswelse zwischen 90 und 180»C. gegebenenfalls unter Dnick. Nach B^nd Igung der 
fi^^J^^^^r^^rre^i^n abdestilliert. vorteilhaft bei Normaldrudc und b.s rum EnB.chen von 
irS^^ oSteSbergang. Obwohl es vorteilhan ist. alias ubersohOssige Monomelhylamm vor dem Mahl- 
t^J^z. el^^TnL auch e-^spiter en«emt warden. b«spielsw«sa nach dem Mah.p«. 

^eS^aS Wirt JZ Naamahlung und/oder vor der Bltration mit etwas Saure neutel.sert um 
^^^^^^^"s^^l^rnegrobRHsi^lineF^ryenrohpig^^ 

SSr so^e« Jls^lZgstorrn^ einer ROhn^^rlcslcugelmQhle erreicht wlrd. FOr eine MaWung der 9e«^ Effi- 
f raiJS3mOhlen geeignet. die zum dlslcontinuierllchen und kontinuleriichen Art«.tsab auf ausg^ 
TeTsind mit zS^d^X- oder hoSlz^Tnderfornugem Mat^iraun, in horizontaler oder vertllc^er Bauwe.se und ^e 
S^ner J^chen LeiLgsdichte von Ober 1.5 kW pro liter Mahlraum betrieben warden ^°»>«' 
Trl^^SgeschwiodigKeil Ober 12 n.s bet..gL Durch die ^^^'^^ClI^^T^^^^.^e^ 
hnhe Mahleneraie auf das Mahlgut ubertragen wird. Dafur geeignete MuNen sind zB. in der DE-PS 3 no oof 
2i,S2n?dV.iiSe!S.«V McTzu gadng. so warden die guten. -^^-^'"f^^^^^ 
b«onderB die hohe Transparenz und FarbstSrke und hervpnagende Colorisbk de r P^mente n.cht erre cht D.e pro 



30 



35 



ZaitBintwit vom Ruhnwartc abgegebene Energw wira ais ^-enuemoiu. L ^ .^^^ 

WS.^^ to Mahlgut ubeSalen. Zur proWemlosen Abfuhmng dieser gmlien Warmemenge muB dur^ 
XS^r^g^J das vL'i^ von Mahlraum zu Mahlraun«berflache (KOhHtache) moglichst Wein gehatt«, 
^SI^^\SJS^uf gemahlan. und die Wftrme wirt Oberwiegend Qber das Mahlgut nach auBen 
SJTAte^Sr^TS^eL Kugein aus Ziriconoxid. Zirkonmischoxid. Aluminiumoxid odar Ouarz vom Durchmesser 
gieTch oSereSs tZ^: zSedcmaOig warden solche mit einam Durchmesser von 0.2 bis 0.9 mm. vorzugswe«e 

Eilir^^n Ruhrwertcskuge.mOh.en zum Fe.nverteOen erfoigt cfle Abt,«,nurj 

!™ JbZjv«zuas««se dutch Zentrifuga.abscheidung, so daB die Trennvorrichtungen von den Mahlkorpem prak- 
^^^^^^^^i^^^^ypf^r^Oen derselben wetlgehend vertiindem tenn. Die ROhnvertekugel- 
S.en^ernl:^^:^Mrk6rpe^^^ 

der Mah.raum praWisch volistandig mrt MahlkSrpem ausgefullt. . „ „^ p^„i„m«*« einaesetzt die nach 

[0018] Fur die Mahlung werten verfahrensgemaB die bei der Synthese erhaltenen Rohpigmente ewetrt. die nach 

^STdl^ung ohne Zusatz von LSsemittaIn Im waBhgen alkaiischen oder neu^len pH-^ 
SS?DTePigL,tkoJnt.Btion^M3«gut.stabhangigvonderl^^ 
unter 30 % Begen. im allgemeinen 5 bis 25 % betragen. vorzugsweise rw«*Bn 7.5 und M * 
« SttOl Die Mahldauer 1st abhangig von den Feinheitsanforderungen fur das jeweil.ge Anwer^dungsgeb.eL D^halb 
S e Ve^l2"dT»S,U inder Ruhn^kugeimOhieie nach geforderter Feinhatt im ^''S^™"-'^^^ 
iSm MinC^ Ste belSuft ^ nom«lan*else auf eine Dauer von 10 bis 45 Minuten. vorzugswese 15 bis 30 Minuten. 
S?2^ TMaN^.Str>rei.haft be. Temperaturen im Bereich von 0 bis 100 -C. zweckmSiilg bei einer Temperatur 

zwischen 10 und 60 "C. vorzugsweise bei 20 bis 50°C durchgefuhrt. ^, ^ „. ^ ..^ 

SS^Das Mahlgut kann au&er derfiussigen Phase, dem Rohpigment. der Tenside und/oder P,grn^td.spergatoren 
!^anJS ^tlllL wie z.B. Fulistoffa. itelimittei. Harze. Anttechaummitte., Extender, Farbmittei. Konservmrungs- 

mittel und Trocknungsverzogerungsmlttel enthaiten. . ,v»,vJb «iP t b Methanol Ethanol 

f00231 Als flussiges Mahimedium werden Wasser, mit Wasser mischbare d-Cs-Alkanote wie tmanoi. 

n^utanol, tert-Butanol isobutanol. Pentanol. Hexanol. ADcylhe«note. f«V»en9VkJ. ^PV^ 
^SS«iSl^rin: ^ische Alkanole wie z.B. Cydohexand; C,^DiaIkylketone w« ^^.^ 
SSoS^St^ Oder Methylethylketon; Ether und Giykolether wie z.B. Dimelhoxyethan. T^^»iy^rofu«n. Mefr.^ 
^ EttSisVtol. Methocypropanol oder Methoxybutanol; ahphabsche Saurearn.de w.e z.B^ 

^^^Z6^6^^*tZf^. cyclische Cart)or«aureamlde wie z.B. N-Melhytpyrrohdon. V^ieoH und 
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Caprolactam. helerocydische Basen wie zB. Pyridin. MorphoBn Oder Picolin; 6ov«e Dimethylsulfoxid oder Misdiungen 
S L^u^sLel mlt Wasser ven^endet Besonders be>«rzugt sind WBSser und Losungen von C,-C«^Koholen m 



10024] ■ DieZugabederTer«ldeund/oderPlgmentdispergator«nund/oderderande,«nHife^^^^ 
reterKonderition odervor der Pertmahlung. Aber auch wihrend derKondensaton oder wahrend de^ahlung kor,- 
uS^Sr Pigrnenldispergato,^ und/oder andere HiHsmWel auf eirmjal od^ in 'n^J™;^^™^-^ 
;Sen ^en. Die Gesamtmenge der zugegeber«, Tens.de und/oder P.gmentd«pergato,en belragt 
LeckmSBtaenwelse 1 bis 25 Gew.-%. bevorzugt 5 bis 15 Gew.-%. bezogen auf das Rohplgment. 

aS^^ iSmmen anionaWive. l«1ionakBve und nichtionogene Tenside oder Mischungen dje^ Mrttel m 
Eht. sio^gt sind solche Tenside oder Mischungen von Tensiden. die bei der Destiliation des MeihytarT,«s und 

^^T^T^^^^ MIttei Kom^en beisple.sv.lse Pe«sSu.tauHde. ^^^^^^^^^Zt 
FSrSSS: Alkylberizobulfonate. Alkylnaphthalir^utfonate. AlkylphenolpolygiykolethersuHale und Fettamo- 
hSSS^SSi«e Fettsauren. z.B. PalmWn-. Stearin- und 6lsaure. Seifen. z.B. Alkal^l^von Fettsaur^ 
SSSSuren und HarzsSumn, zB. AbleUnsiure. alkaOWsliche Har». zB. koiophoniurivnodrtizjerte Mate.na^^arze 
unJSe^^i^-iVrodukte auf Basis von Cyanurchiorid. Taurin. N.N--Diethy.aminopropytemin und p-Phenylend.am.n 
jj^^^^tB^nd^b^— 

Fettsaurepolyglykolester und Alkylphenolpolyglykolether in Betracht. 

[0029] Als Pigmentcfispergatoren konnen Verbindungen der allgemeinen Formel (I). 
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35 eingesetzt werden, in welcher 

Ri ein Wasse^^oflatom. eine Hydroxy- oder Aminogruppe oder eine ^.(^kylgruppe f^^^;'^ 
rare zB 1 2 3oder4.Chk)r-oderBromatome,einePhenylgmppe,einodermehrBre.z.B.1.2^odw4,C^ 
CrC4^ Oder C-C^^koxygruppen. z.B. Methoxy oder Ethoxy. subs«u«n seln kann 

S^i^Wrg.nSntrSr'SJ Wasserstoff^m. eine subs«u^e oder unsubst.tui«1J. c^er tel.- oder 
Xorierte /Skylgruppe mil 1 bis 20 Kohlenstolfatomen. oder eine substituierte ^ ^^^f^^^'^^^^ 
SXnertr^'<^ruppern«2bis20Koh.enstoffatorT,e^ 

ml Orano Chlor Biom. C2^4-Acyl oder C,-C4-Wkoxy sein und vofzugswelse 1 be 4 an der Zahl sein k5nn«^ 
IrXnli R^'^samrr;^ deTl^tom einen gesatHgten. --^^^^fi^^^^^^l^^^ 
Rng Widen, der gegebenenfalis eIn veneres Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom .m Rmg enthalt. und 
nelneZahlvon 1 blsBist; 

und/oder es warden Verbindungen mtt der allgemeinen Formel (II) 
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eingesetzt, in welcher 

V einen blvalenten Rest -O. >NR* Oder >NR^-r X* und 

so W den bhnalenten Rest >NR'-rX*bedeutet, . , ^. 

D ein Chlor- oder Bromatom und sofem o > 1 ggf. eine Kombination davon daislellt. und o eine Zahl von 0 bis 4 ist; 
R< fOr ein Wasserstoffatom oder eine Cn-Cig-Aikylgmppe. insbesondere Ci-C4-Alkyl. oder fOr eine Phenjrtgruppe 
steht die unsubstituiert oder durch Halogen wie Chlor oder Brom. Ci-C4-Alk)rl wie Melhy! oder EthjrI. Ci-C^-Altaicy 
wie Methoxy oder Ethoxy. oder Phenylazo ein- oder mehrfech, 2.B. 1 . 2 oder 3-fach. subsHtuiert sein kann. 

25 rS fOr eine Ci-CirAlkylengnjppe steht. die Innerhalb der C-C-Kette durch ein Brtlckenglied aus der Reihe -0-, - 

NR«- -S- Phenylpn -T-O-. -SQq- oder - CR^R^-oder eine chemisch sinnvolle Ko mbi nation davon ein- oder mehr- 

fech z B 'l- bis KVfech. unterbrochen sain kann und in dem die Bestandteile R^. und R^ unabhangig vonein- 
end^ Jewells ein Wasserstoffatom oder eine Ci-C4-^kylgmppe sind. die unsubstituiert oder durch einen 
heterocyclischen Rest, voreugsweise vom Imidazol- oder Piperazin-Typ, substttuiert sein kann, insbesondere aber 

30 eine geradlcettige Oder vBf7welgteC,-C6-AlMengruppe wie Ethylen Oder Propylenist; 

Oder rS fOr eine Phenylengruppe steht die unsubstituiert Oder durch Ci-C4-Alkyl wie Methyl oder Ethyl, oder Ci- 
C4-Ail«>xy wie Methoxy oder Ethoxy ein- oder mehrfech. z.B. 1-bis 3*ch, subsUtuiert sein kann. 
r einen der anionischen Reste -SOa" oder -COO" bedeutet. und 
X* die Bedeutung H* oder das Aquivalent 



M' 



m 



40 



45 



ehes MelaOkations aus der 1 . bis 5. Hauptgruppe oder aus der ,1 . oder 2. oder der A. bis 8 Neb^mppe d^ Ftei- 
odensystems der chemischen Elemente hat. wobei m eine der Zahlen 12 oder 3 ist^ wie z. B. U . Na . K . 
Mg2* Ca^* Si^* Ba^* Mn^*, Cu^. N^*. Co^*. Zn^*, Fe^* aP*. Cr^* oder Fe^*, oder em Ammoniumion 
N*r9r10rh'r12 d'efiniert, wobei die Substitu'enten R^. R'° R" und R^^ am quartaren N-Mam unabhangig von- 
einander jeweils ein Wasserstoffatom oder eine Gruppe aus der Reihe Ci-Cgo-Alkyl. CrCao-Alkenyi. Cg-Cao- 
Cydoalkyl. unsubstituiertes oder durch Ci-Cg-B'Mfertes Phenyl oder eine (Poly)alkylenaxygruppe 



so 



-CH CHj o H 



55 sind. in der fur WasserstofI oder Ci-C4-Alkyl steht und k eine Zahl von 1 bis 30 ist; 

und worin als R^ R^° R" und R'^ ausgewiesenes Alkyl. Alkenyl. CyctoalkyI, Phenyl oder Alkylphenyl durch 
Amino. Hydroxy und/oder Cartxixy substituiert sein kdnnen; 

Oder wobei die Substltuenten und R^° zusammen mit dem quartSren N-Atom ein fOrtf- bis siebengliednges 



/ 
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gesSttigtes Ringsystem. das ggf. noch wettere Heteroatome wie ein 0-. S- und/oder N^tom enthalt. bildon kon- 
nen, z. B. vom Pynolidon-. Imidazolidin-, Hexamethylenimin-. Piperidin-. Piperazin- Oder Mwpholin-Typ; 
odw wobei die Substituenten R*. und R^ ^ zusammen mit dem quartaren N-Atom ein funf- bis slebengliedriges 
arwnatisches Ringsystem. das ggf. noch wettere Heteroatome wie ein 0-, S- und/oder NnAtom enthalt und an dem 
ggf. zusatzliche Ringe aniandensfert sind. Widen IcSnnen. z. B. vom Pym>l-. Imldazol-. Pyridin-. Picolm-. Pyra2an-. 
Chindin- oder Isochlnolin-Typ; 

und/oder es warden Verbindungen mit der allgemeinen Formel (III) 




bcdcutct 

45 e ein Wert von 0 bis 8. vorzugsweise von 1 bis 6 hat und wenn e > 0 1st, 

P ein Chlor- oder Bromatom und sofem e >1 ist ggf. eine Kombination davon darstelll. 

r13 fur eine d-Ciz^kytengruppe. vorzugsweise eine Cz-Ce-Alkylengruppe, eine Aralkylengruppe oder eine Ary- 
lengruppe, vorzugsweise Phenyien oder Benzylen, steht, . ^ 

Ri^ und gieich oder verschieden sirKJ und ein Wasserstoffatom. einen substltuierten oder unsubstituierten Cr 
C2(rAlky*rest, vorzugsweise einen Ci-Cg-Alkylrest. oder einen substituierten oder unsubstituierten Cj-Czo^lkenyl- 
rest bedeuten.aberR^'^ und R^'^nichtgleichzeitigWasserstoff sind, Oder ^ , ^ o 

R^^ und R^^ zusammen mit dem angrenzenden NnAtom ein heterocydlsches Ringsystem bilden. das 1 . 2 Oder 3 
der Heteroatome O, S und/oder N im Ring enthalt und an das ggf. zusatzliche Ringe ankondensiert sind. z.B. CW- 

noKn Oder IsochinoBn, und . ^ ^ -.^ i-^ii*. 

R« eine geradl^ttige oder verzweigte Ci-Ctz-^Mengruppe. vorzugsweise eme CiXVAIkyiengruppe darstellt; 
und/oder es werden Verbindungen mit der allgemeinen Fonnei {IV) 



so 



ss 
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N Z 

(IV) 



eingesetrt. In welcher 2 die Bedeutung Z\Z^ oder hat. mit der Ma&gabe. daft beide Z nicht gleichzeitig Z sind. 
wobei 

15 7} ein Rest der Forme! pVa) isl. 

-IX-Y]p-p(i-Y^]r[X2 -NHkH ('^^) 

worin 

X. und X2 gleich oder verschieden sind und einen verzweigten oder unverzweigten Cz-Ce-Alkyienrest oder 
einen C«-C^cloalkyienrest bedeuten. der durch 1 bis 4 Ci-C4-Alkylreste. Hydroxyreste. Hydroxyallcylreste mit 1 



einen Cs-CT^cloalkyienrest ^^.^.^ 

bis 4 Kohlenstoffatomen und/oder durch 1 bis 2 weitere Cs-CrCydoalkylreste substrtuiert sein kann; 
Y und gleich oder verschieden sind und eine NH-. N(Ci-C6-alkyl)-Gruppe, 



3D vorzugsweise NCH3 oder bedeuten; 

qelneZahlvonl bis6, voizugsw«ise1,2.3oder4; . ^ , . . 

r und s unabhangig voneinander eine Zahl von 0 bis 6. vorzugsweise 0. 1 oder 2. wobei r und s nicht gieichzeitig 



Null sind; 

ein Rest der Formel (IVb) ist, 



HX-0]„-tX^-01,H CVb) 



wonn 



q1 eine Zahl von Obis 6; vorzugsweise 0. 1. 2. 3 Oder 4; und 

7? Wassersloff. Hydroxy, Amino oder C,-CrAllcyl ist. wobei die Allcylgruppe durch 1 bis 4 Subslrtuenten aus der 
Gruppe CI, Br. CN. OH. CeHg. Carbamojrt. C1-C4-AC/I, Cn-C4;Alkoxy und NR^R' substituiert sein iann. Oder per- 
fluoriert Oder teflfluoriert ist. wobei ^ . j . « 

r2 und r3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom. eine substituierte oder unsubstituierte. oder teil- oder 
perfluorierte Alkylgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen. oder eine substituierte oder unsubstituierte, Mer te»- 
oder perfluorierte Alkenylgruppe mit 2 bis 20 Kohlenstoffatomen darstellen. y«>bei die Substituenten Hydrojqr. Phe- 
nyl Cyano. Chlor. Brom. Z^C^ oder Ci-C4-Alkoxy sein konnen. oder R^ und R^ zusammen mit dem N-Atom 
einen gesattigten. ungesattigten oder aromalischen heterocydischen Ring bHden. der gegebenenfalls ein welteres 
Stickstoff-. Sauerstoff- oder Schwefelatom Im Ring enthSIt 

SD [0030] Vbrzugsweise wird das Pigment direirt nach der Nafimahlung isoliert Es ist aber moglich. eine Nachbehand- 
iung (Rnish) mit oder ohne organische LosemWel durchzufuhren, beispielsweise bei Tempeiaturen von 40 bs160C. 
Es ist auch moglich. die na* der Mahlung vorliegenden Pigmentsuspensionen einzudampfen oder spiOhzutrocknen. 

so dafJ eine nitration entfallen kann. 

[0031] Die Herstellung dieser Perylenpigmente nach dem erfindungsgemaBen Vertiahren eriblgt ohne AbfellproduWe. 

£5 Die wenigen Chemikalien kSnnen weiterverartwitet oder wieder vollstandig regeneriert werden. 

100321 Es war ubenaschend und nicht vortieisehbar. daa die Herstellung von transparenten Dimethylperylimid-P.9- 
menten in dieser einfachen und technisch eleganten Weise ohne dkologische ProWeme moglich ist. da "8*^en 
bekannten Verfahren die Herstellung von transparenten Plgmenten nur In groBer VbrdOnnung und mit erhebOchen 6ko- 
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„ lar«nnatQrtichenodersynthehschenorganjs*eo»^^^^ ^ Kunstha«. wie 

100371 D»s«n<'"9«»^»'™5'^"^"»™* 7J!1^ 



IS 



20 



25 



RieOhil^mitte.. enma.ten Konnen Oder im Nachhinein ^^^^SS^el in Pulver und Puh^r- 

10039] Des v«itefBnsinddte erfir>dungsgemaB hefgestemenPigmente s^.gn« _ oberflachen- 

« Papier Oder Kautechuk zur Anwendung kommen. ^P"'^^^?^'^"^^^^^ Hartem elngeseB. 
und hydroxylgmppenhattlge Polyesterha™. P° J^^*^"" Jf^^|2S^^ in Kombination mit 

AuchKombina1ionenvonHarzenfindenVe.v«ndung.So>^«^sp.^^ Abhangigkeft 

o«b«yU und Mroxy.gmpr«nha»gen Poh^st^^ 

1^401 Au.erden,.r,dd*eerfir,dungsgern..herges.J.tenP.gm^^^^ 

aus der Vielzahl der bekannten Lacte ein aromatenhalCger /y^dm^amirt^a^la«j«^^^ CeHuloseacetobutyrat. 
Alkydharzes und eines butanolveretherten Melam,nharzes e-n '^'y^^'^^^^^^^^^^ La* aufPoly- 
einHigh-SolW-Acrjrtharzeinbtennlack auf Basis einer nlchtwaBngen Dispersion (HS) so«te ein waBnger LacK aui y 

5D urelhanbasis(PUR)ausgewShlL hniNWsae 



stufigen Skala bewertet 



55 5 dunnflussig 

4 flOssig 

3 dtckflussig 

2 leicht gestodct 
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1 gestodct 

[0044] Nach dem Vefdunnen des Mahlguts auf die Plgmentendkonzentralion wurde die Viskositat mit dem Viskospa- 
tel nach Rossmann, Typ 301 der Rrma Erichsen beurteift. ^ , . ^ _. 

GlaZes^en erfJSen an FolienaufgOssen unter elnem Winkel von 20 • nach DIN 67S30 (ASTMD 523) mrt dem 

"multigloss''-GIanzme&gerat der Firma Byk-Maliinckrodt 
[0045] Die Bestimmung der Losemrttelechtheit erfolgte nach DIN 55976. 

rO0461 Die Bestimmung der Oberiackierechthett erfolgte nach DIN 53221 . ^ « ^ - i ^ 

joM^ in den nachstehenden Beispielen beziehen sich Teile je«eils auf Gewichtsteile und Prozente je^ls auf 
Gewichtsprozente der so beschriebenen Substanzen. 

Be»pieI1 ^y^C §^ >^ 

ro0481 in elnem ROhrgefaB werden 1350 Telle Vtesser vorgelegt und unter ROhren bei 25 X nacheinander 150 Telle 
Pery»en^.4.9.1Wetracarbonsauredlanhydrid. 15 Teile einer 50 %igen waBrigen Ha«s«fe und 249 5 Tei le einer 40 

g^hrt. Danach wird eine waBrige Losung aus 7.5 Teilen Dimethyldistearylammoniumchlond und ^Terien Wbsm^ 
Seaeben und das Monomethylamin bis 1 00 -C am Obergang abdesUDiert Die Rohpigmentsuspension w.rd auf 20 

abgekQhIt. 

20 Man ertialt 1339,7 Telle Rohpign^entsuspenslon 12,4 %lg. . ^ .j j 

In eine Ruhn-ertcskugelmuhte (Herstellen Draiswerice GmbH, Mannheim), die mit 410 Teilen Zrkonmisdhawdperten 
^ vom Durchmesser 0.«.4 mm als MaWkorper gefuitt ist. werden 80,8 TeHe der Rohpigmentsuspension 12.4 %ig und 

192 Telle Wasser eindosiert und 30 Minuten lang mit einer Umfengsgeschwindlgkeit von 15.8 m^s und einer Leistungs- 
dichte von 3,5 kW/1 MaMraum bei 20 "C gemahlen. Danach werden die MaWk6rper durch Sieben vom Mahlgut abga- 

25 trennt Die Mahlgutsuspenslon wIrd anschlieBend abgesaugt. mit Wasser gewaschen und das erhaitene Pigment bei 



10 



iS 



fctei^^ertSterelle Pigment Im PE-Ladc werden rota, transparente und farbslaito L^Wemngen ertalten. D« Meta^ 
Gdackiening ist farbslak und farblief Die Glannnessung ergibt den Wert 47 und die Viskosltatsmessung den Wert 3.5 
s. 

30 

ViBrglelchsbelsplel 1a 

(vwedeitiolungvonBelspiell.aberPeflmahlungmitniedrlgemEnergieelntrag) 

35 [0049] lnelnemRQhrgeSBwerden1350TeileWasservorgelegtundunterRQhrBnbei25-Cnad^^^^ 

Perylen.3.4,9,10-tetracartonsauredianhydrld. 15 Telle einer 50 %igen wSarigen Harzselfe und 249.5 Telle elner40 
%igen waBrigen Monomethylamlnlosung zugegeben. Es wird zum Sleden emitzt und 2 Stunden b« aedetempe.^ 
g^hrt. Danach wird eine waBrige Losung aus 7.5 Teilen Dlmethyldistearylammoniumchlond und 328 Te.ten Was^ 
rugegeben und das Monomethylamin bis 100 'C am Obergang abdestPiert. Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 C 

40 abgekuhIL 

-V Man erhSIt 1629 Teile Rohpigmentsuspension 10,0 %lg. . , ^ 

■:l ^^^ne^hnverkskugeimQhte mil Scheibenmhnvert. (Hersteller: Dralswerke GmbH, Mannheim). d« mif 1000 Teilen 

Quarrperien vom Durchmesser 1 mm als Mahlkorper gefiillt ist, werden 350 Teile Rohpigmentsuspension 10 0 %.g em- 
dosi^nd mit einer Ruhrwerl^umfangsgeschwindigkeit von 10.2 m/s sowie ^^J^^f^''^^^'';^'^ 
45 0 45 kW pro Uter MaNraum 1 Stunde lang bei 25 gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutsusper^on von den 
Mahlkorpem abgesiebt. die Mahlkorper nit Wasser abgespOlt und die MaWgutsuspenstonen veremigt. abgesaugt. mit 
Wasser gewaschen und bei B0°C getrooknet . ^ «r„ 

Man erh§lt 33,9 Teile Pigment Im PE-Lack wenJen deckende Lacklemngen eihalten. Das Pigment ist daher nicht fOr 

Metallidacke geeign^ 

50 

Nfergleichsbeispiel lb 

(Wiederholung von Beispiel 1 . aber Pertmahlung mit niedrigem Energieeintrag und 0.3 - 0.4 mnvJitehlkorpem) 

55 [0050] lneinemRuhrgelaBwerden1350TeileW^rvorgelegtundunterRuhrenbei25-Cnac^^^^^ 

Perylen-3 4 9 10-tetracarbonsauredianhydrid. 15 Telle emer 50 %igen waBngen Haroeife und 249.5 Tei e einer 40 
%igen waBrigen Monomethylamlnlosung zugegeben. Es wind zum Sleden erWtrt und ^ Stunden bei Sie^^^^^^ 
g^rt Danach wild eine wfiBrige LOsung aus 7.5 Teilen Dimethyldlstearylammonlumchlorid und 328 Teilen Wasser 
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20 



zugegaben und das Monometh^amin bis 100;C am U^ng^^^^^^^ ^ 
Jpigmentsuspension wird ^^^^.^^^(^J^O^s^^^^'^''' Mannheim), die mit 1500 Teilen 
Tn eine ROh™«rKskugelmOhle mH S*e.b«,~h.-e* KatTorp^ gelQm 1st. we-den 350 Telle Rohpigmenteuspen- 
Zirtonmlschoxldperien vom Durchmesser 0.3^.4 '"'^^'^ von 10.2 m/s sowie einer spezrfischen L«- 
SJ^lTo%i9eindosiertundn,.teinerRuh,werte^ AnscWIefiend wirt die 

SngsdicH.' von 0.45 ^ pro ^^^^^^^ 

Mahlgulsuspension von den Mahll^orpem a^g^e , getrodcnet _ 

nen ve,«nigt. abgesaugt. '^^^^^I^^.^Z^ «t,a«en. Das Pigment ist dahar n.cht n.r 
Man ertiat 33.5 Telle Pigment Im PE-l^ ww^en ueo. 
MetaUdactegeelgnet 

Vtergleichsl)eisplel 1c 

(WiedemolungvonBeispiellunterVferztehtderParlmahlung) 

Urylen^,4.9.1 We1racar1x>nsaured«nMnd JS^'le «ne^ ^ Stunden l«l Siedetempera- 

%igen waBrigen MonomethWaminlosung rugegeten. «rt ^"j^l^ ^^g^^onlumchlorld und 328 Teilen 
U,r W Danac*, wlrd elne wa Oje l^5sunfl a^^^ 

ser zugegel«n und das ^^"^^^'^'^'"^t^'^nd dTeS^ Perylendiimid bei 80 -C getnxknet. 
at>gelcuhlt. abgesaugt. mK Wasserg^s^ SelS ^^nsau^iimid. Im PE-lBck wenten deckende und fab- 
Man ertialt 165.9 Teile N.N-DimethyH)eryler>^.4.9-104etiBean)on5a 

schwache Lackieaingen eihaltari. Glanzmessung ergibl den Wert 5 und die VistosttStsmesaing den 

Die MetallldacWening tetfertechwach und matt. Die Glanzmessung .« 



Wert 1.9 s. 
Beispiel2 



30 



35 



40 



Beispni:^ 

,00521 .nelnemR0h^efiBv«.len1350Te«eW^^^^ 

Petylen^.4.9.1Wetracart>onsiuredianhydrid. « "[elle^ner » % g ^ ^^^^ ^. siedeiemperatur 

%i9en wSBrigen Monomethylaminl5sung ^"9«9!,'t xJen o^rnXStearyla^^^^^ ""d 328 Teilen Wasser 

. n i_n A mm a s Mahlkorper gefuin isi. weroen w,o _ -ic a imH einer Le stungs- 




39,4 Telle wasser einuu^.^. V « - nanonh werden die MahHcorper aurcn owow i tw. . . 

aici^e von 3.5 KW/l Mahiraum ^.^'^^^^'^^^^ gev^n und das ert«Nene Pigment be. 
trennt. Die Mahlgulsuspension wirt anschBeBena aDgesaugi. 

80°Cgetrockn^. ^„ *«„Bnarente und fartjstarke Lackierungen erhalten. Die MetelBdak- 



45 Beispie! 3 



50 



$S 



Beisptel J en T iu» 
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* fert^ciarice Lackierunoen erhalten. Die Metalliclak- 
Iderung ist ferbstark und rein. Die Gianzmessung ergibt den wen ^ 



Beispiel 4 



10 



IS 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



SO 



ss 



^ObergangabdestBHert.DieRohp.gn«rrtsu8^.^v«nlau^ og 

Man erhalt 1676 Teile Rohpigmentsuspenswn 1°-* ^'S- Mannheim), die mit 360 Teilen ZirtconmischOKidperten 
,n eine RuhnvertekugeimOhie (Herste er: ^-^'^^J* ^^^^"1,"^^^^^ Rohpigmentsuspension 10.4 %i9 Binda- 
vom Durchmesser 0.3^.4 mm als MaWlcorperg^^. v«rd^ ^ Te^ Lastungsdichte von 3.5 kW/i MahW 

^urK.30MinutBntengmHeir«rUa^ngsg«chw^^^ ^ ^ D.e 

MahiguteuspensM»NwrddurchZugaoevonct*.» 

schen und das erhaltene Pigment 80 "C 9«J«^ Ladderungen erhatten. Die MetaBfclak- 

Beispiel 5 -cnx l 

Beispiel 6 150 Teile 

10056] .neinemR0hrgemav«rden1350Ta..eW»s^^^ „nc.^5 

Pery.en-3.4.9.10-tetracartonsaured.antvdnd. T^^^^^^^ Rest A dieser Formel bedeirtet R« 

TeitePigmentdispergatormitderall9eme.nerH^^ RestB dieser Formel bedeutet R« e.ne 

suspension wlrdaut 20 -CabgekOhtt. 

Man emSIt 1599 Teile Rohpigmentsuspension 10.4 *'g_ Mannheim), die mft 360 Teilen Zirkonmiechoxidperien 
,n eine RQhn^rtcskugelmuhle (Hersleller. der Rohpigmentsuspension 10.4 %^ euv 

vom Durchmesser 0.3^.4 mm als MaW^^^ S^^^vTn'lS.B m/s und ehler Leistungsdichte von 3J /I 
dosiert und 30 Minuten lang mit einer "'^^^SSlSh SieUn vom Mahlgut abgetrennt Die Mahlgutei^- 

- - Pig.en„0 - SO .0 

gen ertialten. Die Gianzmessung ergibt den wen i:>. uie r a 
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Beispiel 7 

100571 in einem ROhrgefiB werten 1350 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhien bei 60 °C na(*.einander 150 Teite 
S-3 4^^etra«rt>onsauredianhydrid. 15 Telle einer 50 %igen waBrigen Han«erfe und 89 Te.le e.ner 40 %^ 
SetMoncxnethylaminlosung zugegeben. Es wirt rum Sieden erhltrt und 2 Stunden be. S.edetemperatur geruhrt^ 
^nS e^wTBrige Losung bwTt.S Teilen Dimethytdistearytammonlumchlorid und 328 Teilen Wasser zugege- 

den bel 125 -C gerOhrt. Nach beendeter ReakBon wird die Rohplgmentsuspenslon auf 20 -C abgekQhlt 

rnreTah^™r^Srr^e Gn-,H. Mannh^n.). .e 360 Teilen 2^is*^dpeH^ 
J^rDurn!^?S^.4 mm als MahlkSrper gefullt ist. werden 100 Telle der Rohf«gments^on 9 0 %jg e.ndo- 
2Ju^30M.nutenlangmneinerUmfan9sgeschwind.gkeltvon15.8mteundeine^^^^ 

bel 20 -C gemahlen. Danach werden die Mahlk6rper durch S.eben vom l^ahlgut abgetrennt D« 
Siispension L abgesaugt. mtt Wasser ge^aschen und das erhaltene Pigment be. 

mL erhaMT5 Teile Pigment Im PE-Lack wenten tansparente und fe^^tarice Lad^^ ert«lten. D^e MetelBdak- 
Wem^ ist i^rk tief. Die Glananessung eiglbt den Wert 63 utkI die Viskosdatsmessung den Wert 3.4 s. Die 
Rheologie wird mil 3 bewerteL 



BelsplelS 



10058] in einem Ruhrgefali werden 1350 Teile Wasser vorgelegt und unter Rul^^^n be. 25 ""^^^^^O Teje 

knJn^ 4 9 KMelracaibonsauredianhydrid. 15 Teile Pigmenldispergator der allgemeinen Fomiel (II) »^d2«l.5Telte 
2.^^fgi wa£S^ Mor»metlvlall6sung zugegeben. in den bivalenten Resten V und W d.eser Formdbede^ 
Te^Ste^SrEthylengrvippe. r den Rest ^Oa". X* ein Porton und o ist die Zahl 0. Es w.rd zum S.eden ert^und 2 
auSi^ tel sSempera^r gerOtirt. Danach wird das Monomethylamln bis 100 »C am Ubergang abd^lliert. 
-S?werden?2.6Xeinerl^^ 



30 



35 



Rohpigmentsuspension wird auf 20 *C abgekuhlt. 

^DuSmesser iSo.4 mm ate l^karper getom 1st werten 100 Tele der Rohp^^^^^ 
SJl30MinulenlangmiteinerUmfangsgesc*windigkeitvon15.8m/sundeinerLe.st^^^^^ 
Bum bei 20 »C gernahlen. Danach werden die MahikSrper durch S.eben vom *to*"9"« °* 
Z^iwnsion Srd abgesaugt. mit Wasser gewaschen und die e-haHene Plgmentzubereitung be, 80 -C get«K*- 

iSn erhalt 9.3 Teile Pigmentzubereltung. Im HS^ werten toanspa-ente und faibstarka Lackteningen erhalten. Die 

Glanzmessung ergibt den Wert 77. 

Beispiel 9 

« 10059] IneinemRuhrgefaBwenlenlSSOTeileWasservorgelegt^undunterRQhrenb^^ 
-V Pfervlen^ 4 9 1 WetracartwnsSuredianhydrid. 15 Telle einer 50 %lgen waBngen HaizseMte und ^^^J^^*"^ 
3 ^^^i^^lna^e^mrr^^r.^c^-, zugegeben. Es wi«. zum Sieden emttzt und zwe. ^""^^J^^SE;??^^ 
genihrt. Danac*, wird eine waBrige Losung aus 7.5 Teilen Dimethytdistearylammon.umcWond und 328 Te.l«^ Wa^ 
sir ^egeben und das Monomethylamin bis 1 00 -C am Obergang abdestiliiert. D.e P.gmentsuspens.or wird auf 20 C 
45 abgekQhlt. 

Man erhSIt 1482 Teile Rohpigmentsuspension 10.8 %ig. . , ^ ^ 

rj^rrahLks.cuge.mC^MHersteUer: Dratewerke GmbH. Mannhefcn). ^'t'^ ^64 TWte aw-sdhjjid^^^ 
Durchmesser 0.3^.4 mm als Mahlkorper gefullt ist. werden 92.6 Telle der Rohp.9n«nts,«per«k«i 10.8 "J^J^^ 
Td^W^eii^osiert und 30 Minutenlangmn einer Umfangsgeschwindigkeit von 15.8 m/s und e™^^^^ 

so TsTk^ Mahhaum bd 20 -C gemahlen. Danach werden die Mahikorper ^-J^^'^- ^^^^^^ 

Die l^hlgutsuspenston wird anschlieBend abgesaugt. mit Wasser gewaschen und das erhaltene P.gment be. 80 C 

M^^"S' 8 9 Teile Pigment Im PE-La<* werden tansparente und 1a,t«tarke Laddamngen erhanen. Ke MJ^IIidak- 
W^m^rsIfartJ^rk und farbtiel Die Glanzmessung ergibt den Wert 70 und die Viskositaismessung 3.4 s. D.e Lose- 
ss mittelechtheit ist einwandffrei. 
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Beispiel 10 

(Wiederholung von Beispiel 1. aberZugabe von Haraseife und Dimethyldistearylammoniijmchlorid erst bei der Mah- 
lung) 

[0060] in einem RQhrgefaft werden 1350 Teile Wasser voigelegt und unter Ruhren bei 25'C nad^»inander 150 Tejte 
Pe^en-3 4 9 10-tetra<3rbonsauredlanhydrid und 249^ Tefle einer 40 %lgen vSBrigen Mon«™t^m.nl,»ung zuge- 
o2bS E8 zumsSlen erhltzt und 2 Stunden bel Siedetemperatur geriJhrt. Danach wtrd das Monomethylamln bis 
100 "C am Obergang abdestiniert Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 "C abgeicuhIL 

Man erhSIt 1662 Te«e Rohplgmentsu^nsion 9,6 %lg. -, -, k a^^a^^^ 

Teine ROhrwertelcugelmuL (Hersteller. Draisv^^e GmbH. Mannhei^^^^^^ 

Durchmesser 0.3^.4 mm als Mahilcorper gefullt ist. werden 98.6 Telle der Rohpigmentsuspenson 9.6 0.9 Tete 
eZ^^ WBl^gen Haizseife und 0.45 Teile Dimethyldistearylammoniumchlorid eindosiert und 30 Minuten tang 
ZiS^SjS^digicelt voni 5^ m/s und einer Leistungsdic^te von 3.5 icW/l Mahlraum bei 20«C genn^hlerv 
SaicJ werden S MahlkSrper durch Sieben vom Mahigut abgetrenrrt. Die Mahigutsuspension wird anscHieOend 
abgesaugt. mil Wasser gewaschen und das erhaltene Pigment bei 80 'C gebocknet. wo^-nwak 
Man eJt 9.4 Teile Pigment Im PE-Lack werden transparente und fart«rtartel^dc«^ "^^SJS 
wLng ist tr^nsparerrt und fertxtole Die Glanzmessung e.gibt den Wert 59 und die VSstostolsmessung den V«ert 2.3 
s. Die Rheologie wild mit 4 bewertet 

Vargleichsbeispiel 10a 

(Wiedertiolung von Beispiel 10. aberKondensation und Perhnahlung ohne Hanselfe und Dimethyidistearyfamrnonium- 
chlorid) 

r0061]-ln einem Ruhr9eaB-werden-1350-Teiie-Wasser_yQcgele gt und unter Ruhren bel 25 °C 
Perylen-3.4.9.10-tetracart>onsauredianhydrid und 249.5 Telle einer 40 %igen waBngen MonomBt^m.ni<»ung zuge- 
gSn Es v^i,;. zum Sieden erhitzt und 2 Stunden bei Siedetemperatur gerflhrt. Danach wird das Monomettvlam.n b» 
100 "C am Obergang abdestiniert Die Rohpigmentsuspension vinrd auf 20 abgelcuhtt 

DurTmeSXSS; als Lhlkorper gefum ist. werden 98.6 Telle der Rohpigmen^pension 9.6 %lg ern o«.ert 

30 Minuten lang mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 15.8 m/s und e«,er ^^'^^^sdicW* ^ ^^^."^^ 
bei 20 °C gemahie«. Danach wenJen die Mahll«>rper durch Sieben vom Mahigut abgetrervit Die Mahigutsuspensron 
wird anscMleBend abgesaugt mit Wasser gewaschen und das erhaltene RgT'ent be. 80 C ^J^et 
Man ertiait 9 4 Teile Pigment Im PE-Lack warden deckende und farbschwache Lackierungen erhalten. Die Metallldak- 
WemS^SiS^cS^tOb. Die Glanzmessung ergW dan Wert 5 und die ViskosltStsmessung den Wert 2.4 s. 

Vergieichsbeispiel 10b 

(Wiedemoiung von Beispiel 10. aber Harzselfe und Dimethyldistearylammonlumchtorid erst nach der Pertmahtung 
zugegeben). 

rooezi In einem RuhrgeSB werden 1350 Telle Wasser vorgelegt und unter ROhren bei 25 -C nacheinander 150 Telle 
?SSnj 4Tl7^ra.S«nsiuredianhydrid und 249.5 Telle einer 40 %igen waBrigen Monomethylam,nl««ung rug^ 
X Es zum Sieden erWtrt und istunden bei Siedetemperatur gerOhrt. Danach wird das Monomethylamrn b.s 
1O0 am Obergang abdesBPIert. Die Rohpigmentsuspension wird auf 20 "C abgekOhlt 

Man ertjalt 1662 Telle Rohpigmentsuspension 9.6 %ig. „ -r •. -r^ fe^»viHnari<» 

In eine RQhrwerkskugelmuhle (Hersteller Draiswerke GmbH. Mannheim). d» mrt 420 Tellen Zlfkonms^wriperien 
Durthmesser 0.^.4 mm als Mahlkorper gelullt ist. werden 98.6 TeHe der Rohpigmentst^pe^ron 9 6 %^ e.ndo- 
sierl und 30 Minuten lang mH einer Umlangsgeschwinrf.gkeit von 15.8 m/s und ^er Lerstungsd^^ 
raum bei 20 gemahlen. Danach werden die Mahlkdrper durch Sieben vom Mahigut abgetrennt In d.e 
SgSusSnsJwerden bei 25 'C nacheinander 0.9 Teile einer 50 %i9en wiBngenH^^ und 0^ T«te^rr^ 
th^distearytemmoniumchtorid zugegeben und 1 Stunde bei 25 "C geriihrt. AnschlieBend wrt das Pigment abgesaugt. 
rrtt Wasser gwraschen und das ertialtene Pigment bei 80 "C getrocknet 
Man erhilt 9.2 Telle Rgment Im PE-Lack werden deckende Lackierungen ertwitea 
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20 "C abgekuhit , 

Manerhalt im7Teile Rohpigmentsuspens.or^4 y^^^ Mannheim) diemH357TeileZirtonrni8Ch<widpertenvorn 
getrocknet. ^ ^ ^ ♦«rv^«.ntf* urxi farbstartce Lackiemngen erti^ 



Betspiel 12 



Wetracartjonsauredanhydnd. ^5^%!'"^:' erhtat und zwei Stunden bei Siedetempera- 
%lSen waBrigen Mor«nethylaminl6sung zuge^^-^^^^^^^ D^?^e«^Bmmoniumchlorid und 32B Telten NAtes- 



Manertian 13397 Telle Rohplgmentsuspendon 12^ W rf,e mit 368 Teilen 2ittonmischo»dperien 

vom Durchmesser 0.3^.4 mm als Mahlkorper Umfe^^ «.8 m/s und 

TeHeWasserund4.5TeaeEthanol elnd«jsier1 und 3° ^'""2^;^'^^";^3,e Mahlko^er dun* Sieben vom 

sung ergiW den Wert 84. Die Oberiackierechthett is* einvrandte^ 



30 



35 Beispiel 13 



P«,l«^.4.».lM.W=rt»™»»»«-*lf'"^ „„d Trt. «« « %1B«I -SOrta" >*>»- 



>detemperaiur gwumi. - 7— 
Rohpigmentsuspension wird auf 20 "C abgekQhtt- 

Manerhalt 1392Teile Rohpigmenteuspenston djen«402TeiteZirtonmischaxidperien vom 

Ineine ROhn««kskugelmOhle (Hersteller: t^'^J.^ 11.7 %ig ""d 14^ 

« Durchmesser 0.3^.4 mm als MahOcorper 9^^" ' Jj;^^^^^^^ 15.8 Tund einer Leistungsdichte 

TeileWassereindosiertundSO^nutenlangnJ en^Ur^^^^^ ^^^^ ^^^^^ abgetrennL 

von 3.5 kW/1 Mahlraum bel 20 "C gemahlen. Danach ^f^^^Xmptt Man emSIt 10.4 Telle Pigment 
Die Mahlgutsuspenslcn wird anschlieBend im ^^^'-"'^^X ^^^.^^^^ („) n,echanisch gemischt Im biva- 

MetalBdadderung ist tartsstaric 



ss Beispiel 14 
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Die Rohplgmentsuspenslon wird auf 2(yc abgekOhIt 

Man erhalt 1416 Teile Rohpigmentsuspension '^'^^^^S- ^ ^ Telle Zirtonmischoxidperien vom 

,n eine Ruhn^rkskugelmOhle (He^tellen D^a:s^^«rt<e GmbH. Man^^^^ ^^^^ ^ 

Durchmesser 0.3-0.4 mm als Mahltorper gem st. .nTund einer Uistungsdichte 

Telle VVto»efeind05iertund 30 MinutenlangmrteinerUmfengsges* Mahlgut abgetremrt. 

von 3.5 kW/1 Mahlraum bei 20 'C gemahlen. Danach werden d.e MaWkorpw durd^ ^'^^[L^ go -C 

Z Mahlgutsuspenslon wtrd ans^lleftend abgesaugt. m« Wasser gewaschen und das erhaWene Plgmerrt bel 80 c 

Wert 3.8 s. 
Beispiel 15 

F«,Brv3.4 AltMsOBca*a»aindlanr»d« ^-^J^^^^T^^^;^;^,^ igegeben. In dieser Formel (IV) 
sion wird auf 20 'C abgekOhlt. 

25 Man erfiSIt 985.9 Telle Rohpigmentsuspension 1 1^ *'fl- ..... ^ie mlt 360 Telle Ziftonmi schoxki peile n vom 

SITSJS 8 9 Telle Pigment Im HS-Lack werten tansparente und laibstarte l^ckiemngen erteteruDie Glanzmes- 
Z eX- rt ^^^^^^ den war. 3^ s. Die Rhedogle wird mit 3 bewertet 

55 PatentansprQche 

Gruppe der Pigmentdlspergaloren und TensWe zugegeben werden. 
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3. 



Verfehren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnel, daB man das Monomethylamin bei 0 bis 80 »C. vor- 
zugswBise be! Z) bis 60 -C. zusetzL 

5. Verlahren nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis4. dadurt:h gelcenozeic^^net dati man das Rohpigment in 
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i 
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waBriger Suspension ohne ZwischenisoliBrung der Naamahlung zufijhrt. 

6. Vertah-en gemaB einem Oder mehreren der Anspruche 1 bis 5. dadurch ^^'^^^^^^^^^ 
Mahlguts in der ROhn*reri«l«jgelmuhte 5 bis 60 Minuten. vorzugsweise 10 bis 45 Minuten. betragt. 

' 7. Verfah,«ngemafieinernodermehrerenderAnspruche1bis6. dadar^gel«n^^^ 

alOiven. l«fionalrtiyen und/cxier nichtionoger«n Tenside eir^etzt. die be. der Destllabon des Melhylamins oder bei 
der Mahtung nlcht schSumen. 

io 8. Ve,fahmngemaaeir,emodermehrerenderAnspKW«1bl8 7.dadurch9etennzeichr^^^ 
spergatoren solche der allgemeinen Fonmel (I) 
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20 




25 



30 



35 



inwelcher 

Ri em Wasserstoftatom. elne Hydroxy- oder Aminogruppe. Oder eine Crf20^Mgmppe^ledj^ 
-—TT^hlefe Chlor--oder Bmmatorr^reirie Phenylgmppe.-ein oder-mehre^^ 

Aart- Oder Ci-CW^lcoxygrvippensubsliluiertseinlann Oder perfluonert Oder teW^ 

X^S- u^^^S^rSnander ein Wasserstoflatom. eine subsWuierte oder unsubstluierle. oder tol- 
LrilorierteXSLippe mlt 1 bis 20 Kohlenstoffatomen. oder eine substituierte oder "-^teWuierte. 
^d^ S^er irfluo^^^^^^ n« 2 bte 20 Koh.enstof«on>en. darsteiien. -^.^^ f^^^J" 
Hydroxy. Phen^J Cyano. Chlor. Brom. CrC4-Acy1 oder C,-C4-Ali««y se n und ^-^"S^^^^J^^^^lT 
zlhS k6nn;n. ^ ur«l R' zusammen mit dem N-Atom «nen g^^, "^Sr^Ts^ 
schen heterocydischen Ring bBden, der gegebenenfalis ein weite.es Shdstolf-. Saiie.stoff- oder Schwefel- 
atom im Ring enthilt; und 
n eine Zahl von 1 bis 6 ist; 
und/oder solche der allgemeinen Formel (II) 



40 



45 



so 




inwelcher s xr+ -i 

V einen bivalenten Rest -0-. >NR* oder >NR=^-r X" und 

W den bivalenten Rest >NR5-rX*bedeutet. ^ 
0^0^ Oder BTomalom und sofem o >1 ggf. eine Kombinalion davon darstelit. und o eine Zah. von 0 b» 



^l^r ein WasserstofWom. eine C,^,8^lqrlgruppe oder fOr eine Phenylgruppe sleM. die ur«iJbstltulert oder 



/ 
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durch Halogen. Ci-C4-Alkyi. Ci-C4-Alkoxy oder Phenylazo ein- oder mehrfach substituiert sein kann. 
r5 fQr eine Ci-Ci8-Alkylengruppe steht die innertiaJb der C-C-Kette durch ein Bruckenglied aus der Reihe 
^R®- -S- Phenylen, -CO, -SO2- oder -CR^R^-oder eine cherrusch sinnvolle Kombination davon ein- oder 
mehrfedi urterbrochen sein icann und in dem R^ R^ und R® unabhangig voneinander jeweils ein Wasserstoff- 
atom Oder eine Ci-C4-Alkylgruppe sind. die unsubstituiert oder durch einen heterocydischen Rest substituiert 
sein kann. oder R^ fur eine Phenyiengruppe steht. die unsubstituiert oder durch Ci-C4-Alkyl oder Ci^4-Alkoxy 
ein- Oder mehrfach substituiert sein kann, 
r elnen der aniontechen Reste -SOa" oder -COO' bedeutel. und 
die Bedeutung kT oder das Aquivalent 



15 



20 



eines Metallkafions aus der 1. bis 5. Hauptgnippe oder aus der 1. oder 2. oder der 4. bis 8. Nebengruppe des 
PerkxJensystems der chemischen Elemente bezeichnet. ^Ncbm m eine der Zahten 1 2 oder 3 1st. oder e,n 
Ammoniumion N^R^R^^R^^R^^ definiert. wobei die Substituenten R^ R^^ R^^ und R^^ am quartaren N-Atom 
unabhangig voneinander jeweils ein Wasserstoffatom Oder eine Gruppe aus der Reihe CrCao-Alkyl. Ca-Car 
Alkenyl. Cg-Cbo-Cydoalkyl, unsubstftuiertes oder durch Ci-Ce-^lkyliertes Phenyl oder eine (Poly)alkylena)cy 
gruppe 



■H 



30 



35 



sInd, In der R®° fur Wassersloff oder Ci-C4-Alkyl steht und k eine Zahl von 1 bis 30 ist; 
und worin als f^. R^^ und R^^ ausgewlesenes Alkyt. Alkenyl. Cycloalkyl. Phenyl oder ADcytphenyl durch 
Amino Hydroxy und/oder CartXDcy substituiert sein konnen; oder wobei die Substituenten R und R zusanv 
men niit dem quartaren N-Atom ein funf- bis siebengfiedriges gesattigtes Wngsystem. das ggf. noch weHere 
der Heteroatome O. S und/oder N enlhalt. biiden konnen, 

Oder wobei die Substituenten R^ R^° und R^^ zusammen mit dem quartaren h4-Atom ein funf- bis siebenghed- 
riges aromatisches RIngsystem. das ggf. noch weftere der Heteroatome O, S und/oder N enthalt und an dem 
ggf zusatzltahe RInge artkondenslert sind. bliden k6nnen. und/oder soiche der allgemelnen Formel (III) 
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N-R« -HN* 

R1S 



und 

B einen bivalenten Rest der Formel 



N • Ri* sOj- «*8r - R« - COO 



bedeirtet, 

eeinen Wert von ObisBhat. und, wennoOist. .^m 

P ein Chlor- oder Brwnatom und sofem e >1 ist ggf. eine Kombinabon davon 

r" fOr eIne Ci-C,2nWlcylengruppe. eIne Arallcylengfuppe Oder eIne Arylengruppe steht, 

R« und R« g eic^^^verschieden sind und eln V«88se«tollatom. ^^^'^'^^ "Tb^iS^ 

Ci-ir^kylrest. oder einen substituierten oder unsubstltuierten (VC»^ker>ylte6t bedeuten. aber R und 

nicht gleichzeitig Wasserstoff sind, oder 
R1* tS^R« rusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein heterocydisches Ringsystem b.lden. das ggf. 
noch wehere der Heteroatome O. S und/oder N im Ring enthalt und an das ggf. zusatzliche R.nge ankonden- 



siert sind, und 



^,*-ge«dketfige-oderven«»eigtee-,-G,2^lcylengruppe-darsW^ 



mel(IV) 




(IV) 



inwelcherZdieBedeutungZ\z2oderZ3hat.maderr»teagabe.daBbeideZnichtglelc^ 
Z^ ein Rest der Formel ist 

HX-Y],-{X^-Y'HX2-NHl5H ("Va) 

und X2 gieich oder verschleden sind und einen veizweigten cxter unverzweigten CrCrAJMenr^od^ 
euin c' WdoalMenrest bedeuten. der dur* 1 bis 4 Ci-C.^"^«te ^ 

1 bis 4 tonienstolfatomen und/oder durT:h 1 bis 2 weitere C5-CrCyclc«llcy.,BSte substltuiert sem tonn. 
Y imd gieich oder verschieden sind und eine NH-. -0-. N{Ci-C6-alicyl)-Gnippe. oder 



■o 



bedeuten; 

qeineZahlvonl bls6; 
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r und 8 unabhangig voneinander ©ine 2ahl von 0 bis 6, 
wobei r und s nicht gleichzeitig Null sind; 
2^ ein Rest der Fbrmel (IVb) ist. 



wonn 



q1eine2ahlvon0bls6;und . c> * 

Z3 Wasserstoff. Hydroxy. Amino Oder Ci-Cg-Alkyl ist. wobei die Alkytgmppe duich 1 bis 4 Substituenten aus 
der Gruppe CI, Br. CN. OH. CgHs. Carbamoyl. Ci-C4-Acyl. Ci-C4-Alkoxy und NR^R^ subslilulert sein kann. 
Oder perfluoriert Oder teitftuoriert ist; wobei . * « 

r2 und R^ unabhangig voneinander ein Wasserstoffalom. eine substituierte Oder unsubstituierte. oder tell- 
oder perfluorierte Alkyigruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen. oder eine substituierte oder unsubstituierte. 
Oder teiJ. oder perfluorierte Alkeriylgmppe mft 2 bis 20 Kohlenstoffatomen darsteltea wotel die Substituenten 
Hydroxy, Phenyl. Cyano. Chlor. Brom. C2<:4-^cyl oder Ci^4-Wka)cy sein konrwi. oder R^ und R^ 2usammen 
mit dem h4-Alom einen gesattigten. ungesattigten oder aromatischen heterocydlschen Ring Widen, der gage- 
benenfalls ein weiteres Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom Im Ring enthalt 

9 Verfehren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 8. dadurch gekennzeichnet daB man ats Tenslde FettsSu- 
retauride, Harzseifen. Arrfnoniumsabe von F=ettaminen oder ein KondensaBonsprodukt von Cyanurchlond, Taunn, 
N,N*-Diethylaminopropylamin und p-Phenylendiamin einsetzt 

10. Vterfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 9. dadurch gekennzeichr^et. daB man insgesamt 1 bis 25 
Gew.-%. bevorzugt 5 bis 15 Gew..%, an Tensiden und/oder Pigmentdispergatoren, bezogen auf das Rohpigment 
25 zuglbt. 
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